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(57) Abstract: The invention concerns a tube comprising a wall 
made of C 4 -C 10 linear ethylene-olefin copolymer or a mixture 
of C4-C10 linear ethylene-olefin copolymer having a melt index 
ranging between 3 and 10 g/mn, and a density ranging between 
0.880 g/cm 3 and 0.935 g/cm 3 inclusive. The skirt has a 
height wall thickness ranging between 0.30 and 10 mm inclu- 
sive, and a length between 40 and 200 mm inclusive. Further- 
more, the skirt and the dispensing head are made in a single 
jection moulding operation in an injection mould. The invention 
is useful for making tube-like packages. 

(57) Abrege : Le tube selon l'invention a une paroi en un co- 
polymere d'ethylene-olefine lineaire en Q,4 a 10? ou enun me- 
lange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en Q4 a 10? 
ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 10 g/10 mn, et une 
densite comprise entre 0,880 g/cm 3 et 0,935 g/cm 3 inclus. La 
jupe a une epaisseur de paroi a mi-hauteur comprise entre 0,30 
et 1,00 mm inclus, et une longueur comprise entre 40 et 200 mm 
inclus. De plus, la jupe et la tete de distribution sont fabriquees 
en une seule operation d'injection dans un moule d'injection. 
L'invention trouve application dans la fabrication d'emballages 
du type tube. 
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« Tube souple, resistant a la fissuration sous contrainte et impermeable 



L'invention a pour objet un emballage, en particulier un tube souple, 
5 resistant a la fissuration sous contrainte et impermeable a la vapeur d'eau. 

Les corps pateux, tels que les pates dentifrice, les produits 
pharmaceutiques, les produits de cosmetologie, les produits alimentaires, les 
produits d'hygiene, les dentifrices, les produits de nettoyage, les corps gras, 
les graisses, les mastics et les colles sont souvent proposes dans des 

10 emballages du type tube. Ces tubes sont constitues d'un corps tubulaire de 
section constante, de forme circulaire, ovale ou autre. Le corps tubulaire, 
formant ce que Ton appelle dans ce qui suit la "jupe", a une premiere extremite 
fermee generalement par thermosoudage et une seconde extremite opposee 
configuree de facon a constituer une tete de distribution des produits contenus 

15 dans la jupe. La tete de distribution est munie d'un obturateur visse, encliquete 
ou autre, de type capsule standard, capsule de service ou autre. 

Pour extraire le produit du tube, le consommateur presse la paroi de la 
jupe, qui subit des deformations et des pliures, de plus en plus marquees, au 
fur et a mesure du vidage du tube. 

20 La jupe du tube doit done etre realisee en un materiau souple. Ce 

materiau doit egalement etre soudable thermiquement. II doit egalement 
presenter des caracteristiques de resistance a la fissuration sous contrainte et 
d'impermeabilite a la vapeur d'eau pour repondre aux cahiers des charges de 
compatibilite des produits destines a etre conditionnes dans le tube. 

25 A I'heure actuelle, les tubes repondant a tous ces criteres sont fabriques 

le plus souvent par assemblage ou surmoulage de la tete de distribution 
realisee par injection et de la jupe realisee par extrusion. Un autre procede, 
peu utilise et couteux, consiste a former la jupe par deplacement de I'empreinte 
consecutivement a I'injection de la tete, procede dit d'injection soufflage. 

30 EP 0 856 554-A decrit un conditionnement injecte a resistance 

amelioree au stress cracking comportant une paroi constitute d'un melange 
thermoplastique comprenant un premier copolymere d'ethylene-olefine en C 4 a 
C 5 et un second copolymere d'ethyiene-olefine en C 6 a C 10 . II est precise dans 
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ce document que le melange de ces deux copolymeres doit avoir un indice de 
fluidite (norme ISO 1133) eleve, de I'ordre de 10g/10 mn, pour etre adapte au 
moulage par injection d'objets a paroi de faible epaisseur, d'ou I'utilisation dans 
le melange d'un copolymere d'ethylene-olefine en C 4 a C 5 de MFI compris entre 
5 10 et 20g/10 mn, qui est un materiau non resistant a la fissuration sous 
contrainte selon le cahier des charges generalement demande. Par ailleurs, ce 
document est muet quant aux proprietes de souplesse du tube en fonction de 
I'epaisseur de la paroi et quant aux proprietes d'impermeabilite a la vapeur 
d'eau de la paroi. 

io Dans ce contexte, I'invention vise a fournir un tube realise par le 

procede de I'injection simultanement souple, resistant a la fissuration sous 
contrainte et impermeable a I'eau, alors que ces caracteristiques sont 
incompatibles avec le procede de I'injection selon Fart anterieur lorsqu'elles 
sont exigees simultanement. 

15 A cet effet, I'invention propose un tube constitue d'une jupe et d'une tete 

de distribution caracterise en ce que sa paroi est en un copolymere d'ethylene- 
olefine lineaire en C 4a 10 ou en un melange de copolymeres d'ethylene-olefine 
lineaire en C 4a 10 ayant un indice de fluidite (MFI) mesure selon la norme ISO 
1133 compris entre 3 et 10 g/10 mn inclus, de preference compris entre 3,5 et 

20 9g/10 mn inclus et une densite comprise entre 0,880 g/cm 3 et 0,935 g/cm 3 
inclus, de preference comprise entre 0,900 et 0,930 g/cm 3 inclus, en ce que la 
jupe a une epaisseur de paroi a mi-hauteur comprise entre 0.30 et 1,00 mm 
inclus, de preference entre 0,35 et 0,95 mm inclus pour une longueur comprise 
entre 40 et 200 mm inclus, et en ce que la tete et la jupe sont fabriquees en 

25 une seule operation d'injection dans un moule, pour obtenir un tube souple, 
resistant a la fissuration sous contrainte et impermeable a la vapeur d'eau. 

Dans un mode de realisation prefere de I'invention, le melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 est soit un melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 5 soit un melange de 

30 copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 6a 10 

Selon un mode de realisation particulierement prefere, le(s) 
copolymere(s) d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 est(sont) un(des) 
copolymere(s) d' ethylene-octene. 



WO 01/68355 PCT/FRO 1/00800 

3 

De preference, le moule d'injection du tube comprend une empreinte 5 
et un noyau 4 qui comprend une partie centrale 8 dont I'extremite superieure 
libre 9 comporte des canaux d'alimentation 10 et est en appui de centrage sur 
I'empreinte 5 pendant la phase d'injection du tube. 

Dans un mode de realisation prefere, ladite extremite 9 est en forme de 
cone rentrant et les angles a entre les canaux 10 et I'axe vertical de I'empreinte 
5 sont inferieurs a 90°. 

Dans un mode de realisation avantageux les largeurs cumulees des 
canaux 10 a leurs zones de raccord A avec I'embout de la tete du tube 
,-epresentent au moins 15%, de preference plus de 25%, du perimetre de cet 
embout. 

Plus avantageusement encore, les canaux 10 ont une largeur qui croft 
depuis le point d'injection 13 suivant une direction radiale centrifuge jusqu'a 
leurs points de raccord A avec I'embout de la tete du tube. 

Le plus avantageusement, I'embout de la tete de distribution a une zone 
d'etranglement annulaire au dela de la zone de raccord A des canaux 10 avec 
I'embout de la tete du tube. 

Dans I'hypothese ou I'on ne souhaite pas rapporter un embout sur le 
tube, mais realiser simplement un tube d'une seule piece, embout inclus, la 
partie centrale 8 du noyau du moule d'injection est mobile et la paroi 
superieure 6 de I'embout de la tete du tube est injectee apres recul de la partie 
mobile, d'une distance determinee en fonction de I'epaisseur de paroi voulue. 

Pour ce qui concerne les materiaux, on choisira un indice de fluidite du 
copolymere ou du melange de copolymeres d'ethylene-olefine en C 4 a id 
compris entre 5 et 10 g/10 mn inclus, de preference entre 5 et 9 g/10 mn inclus 
et une epaisseur de la paroi a mi-hauteur de la jupe situee sur la courbe 
representee en figure 2, en fonction de la longueur de la jupe a + ou - 0,05 mm 
pres, pour obtenir un tube a souplesse amelioree. 

On selectionnera I'indice de fluidite du copolymere ou du melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine en C 4 a 10 entre 3 et 6,5 g/10 mn inclus, de 
preference entre 3,5 et 6,5 g/10 mn inclus, et une epaisseur de la paroi a mi- 
hauteur de la jupe sur la courbe representee en figure 3, en fonction de la 
longueur de la jupe a + ou - 0,05 mm pres, pour obtenir un tube a resistance a 
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la fissuration sous contrainte amelioree, en particulier en presence de produits 
tensio-actifs. 

Dans ces cas, de preference, la densite du copolymere ou du melange 
de copolymeres d'ethyiene-olefine lineaire en C 4a 10 est comprise entre 0,880 
5 et 0,920 g/cm 3 inclus, de preference comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus, 
pour obtenir un tube a souplesse amelioree. 

Cela est plus particulierement approprie lorsque la jupe a une longueur 
superieure ou egale a 75mm. 

Encore plus preferablement, I'indice de fluidite du copolymere ou du 
10 melange de copolymeres d'ethyiene-olefine lineaire en C 4 a 10 est compris 
entre 5 et 10 g/10 mn, de preference compris entre 5 et 9 g/10 mn inclus et la 
densite du copolymere ou du melange de copolymeres d'ethyiene-olefine 
lineaire en C 4 a 10 est comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus. 

Le plus avantageusement, la paroi du tube est en un copolymere 
15 d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 5 et 6 g/10 mn 
inclus et une densite egale a 0,919 g/cm 3 . 

Selon un autre mode de realisation, la densite du copolymere ou du 
melange de copolymeres d'ethyiene-olefine lineaire en C 4 a 10 est comprise 
entre 0,925 et 0,935 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a mi-hauteur 
20 de la jupe voisine de 0,45 mm, entre 0,920 et 0,930 g/cm 3 inclus pour une 
epaisseur de la paroi a mi-hauteur de la jupe voisine de 0,60 mm, entre 0,915 
et 0,925 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a mi-hauteur de la jupe 
voisine de 0,75 mm, pour obtenir un tube a impermeabilite a la vapeur d'eau 
renforcee. 

25 Dans ce cas on prefere une paroi en un melange de : a) 33% a 67% en 

poids, par rapport au poids total du melange, d'un copolymere d'ethyiene- 
olefine lineaire en C 4 a 10 ayant une densite comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 
inclus, et 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethyiene-olefine lineaire en C 4 a 10 ayant une densite comprise 

30 entre 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus, pour obtenir un tube a impermeabilite a la 
vapeur d'eau renforcee et a souplesse optimisee en fonction de I'epaisseur de 
la paroi a mi-hauteur de la jupe. 

De preference, la paroi est en un melange de : a) 33% a 67% en poids, 
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par rapport au poids total du melange, d'un copolymere d'ethylene-octene 
ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 6,5 g/10 mn inclus et une densite 
comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus, et b) 67% a 33% en poids par 
rapport au poids total du melange, d'un copolymere d'ethylene-octene ayant un 

5 indice de fluidite compris entre 3 et 6,5 g/10 mn et une densite comprise entre 
0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus, pour obtenir un tube a impermeabilite a la vapeur 
d'eau renforcee et souplesse optimisee en fonction de I'epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur et de la longueur, de la jupe. 

Plus preferablement, la paroi est en un melange de : a) 33% a 67% en 

io poids, par rapport au poids total du melange, d'un copolymere d'ethylene- 
octene ayant un indice de fluidite compris entre 5 et 6 et une densite egale a 
0,919g/cm 3 , et b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, 
d'un copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 
et 4 g/10 mn et une densite egale a 0,935g/cm 3 . 

15 Le plus preferablement, chaque copolymere d'ethylene-octene 

represente 50% en poids dudit melange. 

Dans toujours un autre mode de realisation, le tube a une paroi en un 
melange de : a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, 
d'un copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 

20 3 et 5 g/10 mn et une densite egale a 0,915g/cm 3 , et b) 67% a 33% en poids 
par rapport au poids total du melange, d'un copolymere d'ethylene-octene 
ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 4 g/10 mn et une densite egale a 
0,935g/cm 3 pour optimiser la resistance a la fissuration sous contrainte et 
d'impermeabilite a I'eau au prix d'une moindre souplesse de la paroi du tube. 

25 L'invention sera mieux comprise et d'autres buts et avantages de celle-ci 

apparaitront plus clairement a la lecture de la description explicative qui suit et 
qui est faite en reference aux figures annexees dans lesquelles : 

La figure 1 represente schematiquement les zones de selection des 
indices de fluidite et des densites du copolymere ou du melange de 

30 copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 k 10 selon les proprietes 
particulieres souhaitees du tube obtenu. 

La figure 2 represente, sous forme de courbe, les epaisseurs de la paroi 
de la jupe a mi-hauteur de la jupe a choisir en fonction de la longueur voulue 
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de la jupe.lorsque la paroi du tube est en un copolymere ou melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4a ioayant compris entre 5 et 
10 g/10 mn inclus, de preference entre 5 et 9 g/10 mn inclus, pour obtenir un 
tube a souplesse amelioree. 
5 La figure 3 represente. sous forme de courbe, les epaisseurs de la paroi 

de la jupe a mi-hauteur de la jupe a choisir en fonction de la longueur voulue 
de la jupe.lorsque la paroi du tube est en un copolymere ou melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 ayant compris entre 3 et 
6,5 g/10 mn inclus, de preference entre 3,5 et 6,5 g/10 mn inclus, pour obtenir 
10 un tube a resistance a la fissuration sous contrainte amelioree, en particulier 
en presence de produits tensio-actifs. 

La figure 4 represente un moule de I'art anterieur utilisable pour 
I'injection du tube selon I'invention. 

La figure 5 represente un moule de Fart anterieur utilise de preference 
15 pour I'injection du tube de I'invention. 

La figure 6 represente schematiquement les nappes d'ecoulement lors 
de I'injection du tube de I'invention avec le moule represente en figure 5. 

La figure 7 est une vue agrandie de la partie notee VII dans la figure 5. 

La figure 8 represente schematiquement une vue en perspective de la 
20 tete du moule a utiliser le plus preferablement pour I'injection du tube de 
I'invention. 

La figure 9 est une vue en coupe selon I'axe IX-IX de la figure 8. 
La figure 10 est une vue de dessus de la partie superieure 9 de la partie 
mobile du moule represente en figure 7. 

25 D'une maniere generale, les tubes sont constitues d'une jupe, de section 

constante, de forme circulate, ovale ou autre, fermee a une de ses extremites 
par thermosoudage, apres remplissage du tube avec le produit pateux a 
conditionner. A I'autre extremite, le tube est configure de facon a constituer une 
tete de distribution du produit contenu dans la jupe. 

30 La contenance du tube est sa caracteristique premiere. Dans le cas 

particulier d'un tube de section circulaire constante, la contenance est definie 
par la longueur et le diametre de la jupe, c'est-a-dire par la longueur et le 
diametre de la section circulaire de la jupe. 



WO 01/68355 PCT/FR01/00800 

7 

Les contenances usuellement proposees sur le marche sont comprises 
entre 2 et 500 ml. Les rapports des longueurs de jupe par rapport au diametre 
des jupes habituellement constates sur le marche sont compris entre 2,5 et 6, 
de preference 4. 

5 L'invention s'applique de preference aux formats en vigueur sur le 

marche, et respecte done un rapport de longueur de jupe par rapport au 

diametre compris entre 2,5 et 6, de preference 4. 

Selon la contenance du tube, et selon le rapport longueur de 

jupe/diametre dutube, la longueur de la jupe est done comprise entre40et 200 mm. 
10 La jupe du tube doit etre simultanement resistante a la fissuration sous 

contrainte, impermeable a la vapeur d'eau et souple. 

La fissuration sous contrainte ou "stress-cracking" est un phenomene 

d'attaque physico-chimique d'un produit tensio-actif sur un polymere. Ce 

phenomene se traduit par la formation de micro-fissures dans le polymere 
15 pouvant aller jusqu'a I'eclatement de la paroi. Le risque d'eclatement est 

particulierement important au voisinage de Textremite thermosoudee. 

Les produits contenus dans le tube sont plus ou moins charges en 

produits tensio-actifs et peuvent done provoquer la fissuration ou Teclatement 

de I'enveloppe. 

20 Afin de caracteriser la resistance du materiau au stress-cracking, les 

tubes obtenus sont testes de la facon suivante : 

Le tube est rempli d'une solution tensio-active a 0,3 %, par exemple, 
d'IGEPAL CO 630 ou de NONYLPHENOL ETHOXYLE dans de I'eau distillee, 
et soude a une extremite par pincement a chaud. Le tube est place dans une 
25 etuve a 55°C pendant 24 heures. En sortie d'etuve, on applique une pression 
de 2 bars a 4,5 bars pendant 2 a 10 secondes, conformement au cahier des 
charges du donneur d'ordre. A la sortie de I'etuve, le tube ne doit presenter 
aucune fuite a la soudure, ni aucune fissure ou dechirure de la paroi. 

Les produits contenus dans I'enveloppe souple sont egalement plus ou 
30 moins charges en eau. 

A I'heure actuelle, en particulier en cosmetologie, les produits 
conditionnes evoluent vers des emulsions a base aqueuse. Le conditionnement 
de ces produits doit done repondre a des criteres d'impermeabilite a la vapeur 
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d'eau de plus en plus severes afin d'eviter une trap forte perte de poids par 
evaporation de I'eau a travers la paroi souple, et par voie de consequence une 
modification du caractere "pateux" de la creme conditionnee dans le tube. Par 
ailleurs, la mesure de la permeabilite a I'eau est toujours effectuee en 
5 pourcentage de la perte de poids de la creme par evaporation, par rapport au 
poids initial de creme contenu dans le tube. Le ratio de perte de poids depend 
done simultanement de la porosite a I'eau de la paroi et du rapport entre la 
surface d'evaporation, e'est-a-dire la surface de la jupe, et le volume de creme 
contenu dans le tube. 

io Le test d'impermeabilite a I'eau consiste a placer les tubes, 

prealablement remplis du produit a tester et soudes, dans une etuve dont la 
temperature est comprise, selon les tests, entre 45° et 55°C, pendant une 
periode de temps comprise, selon les tests, entre 2 semaines et 8 semaines. 

Selon la nature de la creme, la dimension du tube, le volume de creme 

15 contenu dans le tube et I'exigence d'effet barriere du cahier des charges, la 
perte de poids doit etre inferieure a 2%, 3%, 5% ou 8% dans I'hypothese la 
moins contraignante. 

A titre d'exemple, une perte de poids de 30% pour une quantite de 
creme de 5 grammes dans un tube de diametre 19 represente une evaporation 

20 de 0,15 grammes d'eau. Ceci est done un test extremement contraignant dans 
I'hypothese d'une exposition du tube dans une etuve a 45°C pendant 8 
semaines. 

De facon generaie la difficulte du test augmente avec la diminution de la 
taille du tube : plus la contenance du tube est faible, plus le ratio de surface 
25 d'evaporation constitue par la jupe par rapport au volume de creme contenu 
augmente. 

Pour la meme raison, la difficulte du test augmente lorsque le tube n'est 
que partiellement rempli, ce qui contribue egalement a augmenter le ratio de 
surface d'evaporation par rapport au volume de creme. 
30 En resume, I'evaporation etant proportionnelle a la surface de la jupe, la 

perte de poids est proportionnellement plus importante pour les tubes de petite 
contenance, de plus partiellement remplis. 

Enfin, la jupe du tube doit etre souple pour permettre I'evacuation des 
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produits du type pateux contenus dans celui-ci, par simple pression de 
I'utilisateur sur la paroi. 

La souplesse de la paroi est inversement proportionnelle a son 
epaisseur et a la densite du materiau thermoplastique. 
5 Dans le procede traditionnel de I'extrusion, le materiau est extrude a 

travers la filiere en regime thermodynamique stabilise, la jupe tubulaire etant 
definitivement formee au sortir de la filiere et avancant au rythme de sa 
formation au sortir de la filiere. Cette technologie permet done de mettre en 
ceuvre des materiaux extremement visqueux, de MFI inferieur a 1 ou voisin de 

io 1 g/10 mn, tres resistants a la fissuration sous contrainte, dans des epaisseurs 
de paroi faibles, par exemple comprises entre 0,30 et 0,50 mm, ce qui permet 
correlativement d'utiliser des materiaux de densite elevee, par exemple voisine 
de 0,950 g/ctn 3 fortement barrieres a la vapeur d'eau, tout en conservant une 
souplesse de paroi acceptable du fait de leurfaible epaisseur. 

15 Au contraire dans le procede de I'injection, I'epaisseur de la paroi est 

une fonction de la longueur de la jupe. En effet, le materiau doit, en sortie du 
point d'injection du materiau, parcourir a I'interieur du moule le chemin 
permettant d'assurer le remplissage du moule. Pendant cette phase de 
parcours a I'interieur du moule refroidi, la matiere change d'etat (rheologie a 

20 I'etat fondu) et peut etre degradee par le depassement de sa vitesse limite de 
cisaillement ou de sa temperature limite, si le materiau est trop visqueux, si la 
paroi est trop mince ou si la longueur d'acheminement dans le moule (longueur 
de la jupe) est trop longue. 

Pour obtenir une resistance a la fissuration sous contrainte conforme 

25 aux cahiers des charges de la compatibility il faut utiliser des materiaux 
visqueux (faible en indice de fluidite) et done augmenter I'epaisseur de la paroi 
pour rendre le materiau injectable, ce qui contribue a rigidifier cette paroi. 

Par ailleurs, la densite du copolymere est sans influence significative sur 
I' injectable mais a une influence determinate sur la souplesse de la paroi. A 

30 titre d'exemple deux copolymeres d'ethylene-octene de meme grade (par 
exemple 6) forment une paroi rigide pour une densite de 0,950 g/cm 3 et tres 
souple pour une densite de 0,900 g/cm 3 , si cette paroi a une epaisseur de 0,6 mm. 
On comprend done qu'il y a une contradiction entre le procede de 
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I'injection qui exige soit la mise enoeuvrede materiaux fluides ayant un MFI egal 
a 10 g/10 mn ou plus, non resistants, ou faiblement resistants a la fissuration 
sous contrainte, soit I'utilisation de parois epaisses, epaisseur qui induit une 
rigidite inacceptable du tube si Ton utilise un materiau suffisamment dense 
pour assurer rimpermeabilite a I'eau du tube. 

A I'heure actuelle, on ne connait pas de materiau et de procede 
permettant I'injection de ce materiau pour former un tube, sauf a degrader ce 
materiau de facon irremediable par depassement de sa vitesse limite de 
cisaillement et/ou par depassement de sa temperature limite pendant 
I'injection, si on impose que la paroi du tube soit simultanement souple, 
resistante a la fissuration sous contrainte et impermeable a I'eau pour une 
longueur de jupe comprise entre 40 et 200 mm. 

L'invention a done consiste a obtenir, par le procede de I'injection, une 
paroi mince pour des longueurs de paroi de 40 a 200 mm et a formuler un 
materiau presentant simultanement de bonnes caracteristiques de souplesse, 
de resistance a la fissuration sous contrainte et d'impermeabilite a I'eau, 
I'epaisseur de paroi augmentant correlativement a la longueur de la jupe, la 
paroi etant suffisamment epaisse pour autoriser I'injection de materiaux 
fortement visqueux garantissant la resistance a la fissuration sous contrainte, 
la densite des materiaux formules garantissant rimpermeabilite a la vapeur 
d'eau de la paroi, la paroi conservant une souplesse acceptable compte-tenu 
de son epaisseur et de la densite du materiau formule, le materiau etant injecte 
sans degradation irremediable par depassement de la vitesse limite de 
cisaillement ou depassement de sa temperature limite lors de I'injection. 

Contrairement aux prejuges de I'art anterieur, on a trouve qu'un 
copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a Ci 0 ou un melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine en C 4 a C 10 ayant un indice de fluidite (MFI) 
mesure selon la norme ISO 1133 compris entre 3 et 10 g/10 mn. de preference 
compris entre 3,5 et 9 g/10 mn et une densite comprise entre 0,880 et 0,935 
g/cm 3 , e'est-a-dire lorsque le copolymere ou le melange de copolymeres a un 
indice de fluidite et une densite compris dans la zone blanche notee [a, b, c, d] 
en figure 1 , peut etre injecte sans destruction par depassement de la vitesse 
limite de cisaillement et/ou depassement de la temperature limite, pour former 
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un tube dont la jupe a une epaisseur de paroi comprise entre 0,30 et 1,0 mm, 
de preference comprise entre 0,35 et 0,95 mm, avec une longueur de jupe 
comprise entre 40 et 200 mm. 

En effet, et comme illustre en figure 1, lorsque le MFI du copolymere ou 

5 du melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 est inferieur a 
3, le materiau n'est plus injectable en raison du depassement de la vitesse 
limite de cisaillement dans le parcours d'ecoulement (rapport 
Iongueur/epaisseur) de la jupe impose pour preserver la souplesse du tube. De 
la meme facon, lorsque le MFI du copolymere ou du melange de copolymeres 

10 d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C10 est superieur a 10, le tube obtenu n'a 
pas une resistance a la fissuration sous contrainte acceptable. 

De la meme facon, lorsque le copolymere ou le melange de copolymeres 
d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C10 a une densite inferieure a 0,880 g/cm 3 , le 
tube obtenu a une permeabilite a la vapeur d'eau excessive. Et si le 

15 copolymere ou le melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 
C10 a une densite superieure a 0,935 g/cm 3 , la rigidite du tube obtenu devient 
excessive, pour une epaisseur de poids comprise entre 0,30 et 1,00 mm, de 
preference comprise entre 0,35 et 0,95 mm imposee pour rendre le materiau 
injectable. 

20 Autrement dit, pour obtenir un tube pouvant etre fabrique par le procede 

de I'injection, en une seule operation d'injection et presentant une permeabilite 
a la vapeur d'eau et une resistance a la fissuration sous contrainte, conformes 
aux cahiers des charges precedemment definis, une souplesse permettant 
I'evacuation du produit par simple pression de I'utilisateur et une soudabilite 

25 par les moyens dits "air chaud" ou "pince chauffante" actuellement utilises, le 
tube doit etre constitue d'un copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C 1D 
ou d'un melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a Ci 0 , ayant 
un indice de fluidite compris entre 3 et 10 g/10 mn inclus et une densite 
comprise entre 0,880 et 0,935 g/cm 3 . De preference, le copolymere d'ethylene- 

30 define lineaire en C 4 a C 10 ou le melange de copolymeres d'ethylene-olefine 
lineaire en C 4 a C10 a un indice de fluidite compris entre 3,5 et 9 g/10 mn inclus 
et une densite comprise entre 0,900 et 0,930 inclus. 

Lorsqu'on utilise un melange de copolymeres, il est preferable d'utiliser 
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soit un melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C 5 , soit un 
melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C s a Ci 0 . En effet, on 
evite ainsi des melanges heterogenes du point de vue de la structure 
moleculaire qui peuvent donner des tubes injectes non homogenes du point de 

5 vue de la composition chimique et done non conformes aux caracteristiques 
desirees du melange. 

A cet egard, on choisira preferablement des melanges de copolymeres 
d'ethylene-olefine lineaire ayant le meme nombre de carbone dans I'olefine, 
lorsque le materiau est compose d'un melange de deux copolymeres. 

10 Le plus preferablement, pour un indice de fluidite defini, on choisira un 

copolymere ou un melange de copolymeres dont la molecule dispose d'un 
nombre de carbone eleve, ce qui contribue a ameliorer la resistance a la 
fissuration sous contrainte. 

De plus, en selectionnant I'indice de fluidite du materiau, sa densite, et 

15 egalement l'epaisseur de la paroi, on peut fabriquer des tubes ayant des 
proprietes particulieres telles qu'une souplesse plus elevee, une 
impermeabilite a la vapeur d'eau particulierement elevee, une resistance a la 
fissuration sous contrainte amelioree, en fonction de la nature de la creme, de 
la dimension du tube, de son taux de remplissage et du cahier des charges de 

20 la compatibilite. 

Bien entendu, I'epaisseur de la paroi est a moduler en fonction de la 
longueur de la jupe car le tube est a fabriquer par le procede de I'injection, en 
une seule operation. 

L'epaisseur de la paroi a laquelle on se refere ici est I'epaisseur 

25 moyenne de la paroi tout au long de la longueur de la jupe de cette paroi. Par 
convention, cette epaisseur moyenne est mesuree a mi-hauteur de la jupe du 
tube obtenu. 

Ainsi, dans le but d'optimiser la souplesse de la paroi, en diminuant son 
epaisseur, on formule un copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C10 ou 
30 un melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C10 ayant un 
indice de fluidite compris entre 5 et 10 g/10 mn inclus, de preference entre 5 et 
9 g/10 mn inclus. 

L'epaisseur minimale de la paroi etant determinee par la longueur de la 



WO 01/68355 PCT/FR01/00800 
13 

jupe du tube et I'indice de fluidite du materiau utilise, on a trouve qu'avec le 
copolymere ou le melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 
Cio, ayant un indice de fluidite compris entre 5 et 10 g/10 mn inclus, de 
preference compris entre 5 et 9 g/10 mn inclus, c'est-a-dire ayant un indice de 
5 fluidite relativement eleve, I'epaisseur moyenne de la paroi de la jupe doit etre 
choisie sur la courbe representee en figure 2, en fonction de la longueur de 
jupe voulue. Ainsi, I'epaisseur moyenne de la jupe tant vers une limite 
inferieure voisine de : 

0,45 mm pour une longueur de jupe voisine de 60 mm ; 
io - 0,60 mm pour une longueur de jupe voisine de 90 mm ; 

0,75 mm pour une longueur de jupe voisine de 120 mm ; 
0,85 mm pour une longueur de jupe voisine de 1 50 mm ; et 
0,95 mm pour une longueur de jupe voisine de 200 mm. 
Ce choix est particulierement pertinent pour les tubes de grande 
15 dimension ou pour les materiaux de densite elevee, car il permet de minimiser 
la rigidite imposee, soit par I'epaisseur induite par le parcours d'ecoulement, 
soit par la densite du materiau. 

En revanche, dans I'hypothese ou Ton veut conditionner des cremes 
contenant des agents fortement tensio-actifs ou dans I'hypothese de tubes de 
20 faible contenance induisant des ratios eleves de perte de poids, on formulera 
de preference un copolymere ou un melange de copolymeres d'ethylene- 
olefine lineaire en C 4 a Cio ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 6,5 
g/10 mn inclus, de preference entre 3,5 et 6,5 g/10 mn inclus, ce qui oblige a 
augmenter I'epaisseur de la paroi. Dans ce cas, I'epaisseur moyenne de la 
25 paroi de la jupe doit etre choisie sur la courbe representee en figure 3, en 
fonction de la longueur de jupe voulue, pour optimiser la souplesse du tube. 
Ainsi, I'epaisseur moyenne de la jupe tendra vers une limite inferieure voisine 
de: 

0,55 mm pour une longueur de jupe de 60 mm ; 
30 - 0,70 mm pour une longueur de jupe de 90 mm ; 

0,83 mm pour une longueur de jupe de 120 mm ; 
0,90 mm pour une longueur de jupe de 1 50 mm ; et 
1 ,00 pour une longueur de jupe de 200 mm. 
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Les valeurs d'epaisseur de paroi a mi-hauteur de la jupe sont donnees 
aussi bien dans les figures 2 et 3 que dans ce qui precede a + 0.05 mm pres. 

Dans le but de disposer de tubes tres souples, lorsque les contraintes 
d'impermeabilite sont faibles ou lorsque le ratio de surface d'evaporation par 
5 rapport au volume est favorable, par exemple pour les tubes dont la longueur 
de jupe est superieure ou egale a 75 mm, on formulera un copolymere ou un 
melange de copolymeres d'ethylene-olefine en C 4 a 10 dont la densite sera 
comprise entre 0,880 et 0,920 g/cm 3 , de preference comprise entre 0,900 et 
0,920 g/cm 3 inclus. 

io Le tube sera encore plus souple s'il est injecte en un copolymere ou un 

melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 dont le MFI est 
compris entre 5 et 10 g/10 mn inclus, de preference compris entre 5 et 9 
g/10 mn inclus et dont la densite est comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 
inclus, ce qui permet de choisir I'epaisseur de paroi minimale pour une 

is longueur de jupe donnee. 

Un exemple pratique particulierement prefere de cette solution est un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 5 et 6 
inclus et une densite egale a 0,919 g/cm 3 , par exemple le DOWLEX 2035E. 

A I'inverse, lorsque Ton veut optimiser la propriete d'impermeabilite a 

20 I'eau du tube produit, tout en conservant une souplesse acceptable, on choisira 
un copolymere ou un melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 
a C10 ayant une densite comprise entre 0,925 et 0,935 g/cm 3 inclus pour une 
epaisseur moyenne de paroi de la jupe voisine de 0,45 mm, comprise entre 
0,920 et 0,930 g/cm 3 inclus pour une epaisseur moyenne de paroi de la jupe 

25 voisine de 0,60 mm, ou comprise entre 0,915 et 0,925 g/cm 3 inclus pour une 
epaisseur moyenne de paroi voisine de 0,75 mm. 

II convient en effet de diminuer la densite du materiau utilise lorsqu'on 
augmente I'epaisseur de la paroi, si Ton souhaite conserver une souplesse 
constante de la paroi quelle que soit son epaisseur. 

30 L'epaisseur de paroi etant correlative a sa longueur, la permeabilite 

accrue d'une paroi de grande longueur realisee dans un materiau de plus 
faible densite est compensee par I'amelioration du ratio de surface 
d'evaporation par rapport au volume de creme contenu resultant de 
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I'augmentation de la taille du tube, et par I'epaississement de la paroi. 

On obtient done par ce moyen une souplesse de paroi constante et 
optimisee, le ratio de perte de poids de la creme contenue dans le tube etant 
egalement stabilise, quelle que soit la dimension du tube. 

5 [.'application de I'invention est particulierement pertinente pour les tubes 

fortement barriere a I'eau et done a souplesse reduite. 

Les caracteristiques d'indice de fluidite et de densite recherchees 
peuvent ne pas etre obtenues en utilisant un copolymere d'ethylene-olefine 
lineaire en C 4 a C10 seul. Dans ce cas, on utilisera un melange de copolymeres 

10 d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C 10 permettant d'obtenir les indices de 
fluidite et les densites optimaux en fonction des caracteristiques recherchees et 
de la dimension du tube. 

Par exemple pour obtenir un tube a impermeabilite renforcee a la vapeur 
d'eau et a souplesse optimisee en fonction de la longueur et de i'epaisseur 

15 moyenne de la paroi de la jupe, on utilisera un melange de 33% a 67% en 
poids, par rapport au poids total du melange, d'un copolymere d'ethylene- 
olefine lineaire en C 4 a C10 de densite comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 
inclus et de 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C i0 de densite comprise entre 

20 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus. La modulation de la composition du melange 
permettant de moduler la densite et done de stabiliser la souplesse de la paroi 
en fonction de son epaisseur, e'est-a-dire indirectement de la longueur de la 
jupe, la porosite accrue de la paroi etant compensee par Amelioration du ratio 
de la surface d'evaporation par rapport au poids de creme contenue, comme 

25 precedemment expose. 

Plus precisement, pour obtenir un tube ayant simultanement une tres 
bonne resistance a la fissuration sous contrainte et un tres bon effet barriere a 
la vapeur d'eau, la souplesse etant optimisee en fonction de la longueur et de 
I'epaisseur moyenne de la paroi de la jupe, on utilisera de preference un 

30 melange de 33 % a 67 % en poids par rapport au poids total du melange d'un 
copolymere d'ethyiene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 
6,5 g/10 mn inclus et une densite comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus et 
de 67 % a 33 % en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
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copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 
6,5 g/10 mn et une densite comprise entre 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus, la 
modulation de la composition du melange permettant de la meme facon de 
stabiliser la souplesse en fonction de la paroi. 

A titre d'exemple, I'effet recherche sera atteint en utilisant un melange de 
33% a 67% en poids par rapport au poids total de Dowlex 2035E d'indice de 
fluidite compris entre 5 et 6 g/10 mn et de densite egale a 0,919 g/cm 3 et de 
67% a 33% en poids par rapport au poids total de Dowlex NG 2429, d'indice de 
fluidite compris entre 3 et 4 g/10 mn et de densite egale a 0,935 g/cm 3 . 

Plus precisement, un melange a 50 % en poids du premier copolymere 
et 50 % en poids du second copolymere est plus prefere car ce melange 
garantit la maitrise du dosage a chaque injection et un equilibre optimise entre 
la perte de poids et la souplesse pour les tubes de petite taille. Ainsi, un 
melange prefere selon I'invention pour obtenir un tube ayant une bonne 
resistance a la fissuration sous contrainte et une tres bonne impermeabilite a la 
vapeur d'eau avec une souplesse acceptable comprendra un melange a 50 % 
en poids de chacun des copolymeres d'ethylene-actene cites ci-dessus. 

Pour assurer le conditionnement de produits tres fortement tensio-actifs, 
on diminue I'indice de fluidite du materiau dans une limite superieure ou egale 
a 3, de preference 3,5. II est alors preferable d'utiliser des materiaux constitues 
d'un melange de 33 % a 67 % en poids, par rapport au poids total du melange, 
d'un copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C 10 ayant un indice de 
fluidite compris entre 3 et 4 g/10 mn et une densite egale a 0,935 g/cm 3 et de 
67 % a 33 % en poids par rapport au poids total du melange, d'un copolymere 
d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C 10 ayant un indice de fluidite compris entre 
5 et 6 g/10 mn une densite egale a 0,915 g/cm 3 . Ici egalement, de preference, 
on utilisera des copolymeres d'ethylene-octene. En contrepartie de I'effet 
obtenu, la souplesse de la paroi est attenuee proportionnellement a 
I'augmentation de son epaisseur. 

Le tableau 1 ci-apres presente des exemples de mise en oeuvre de 
I'invention. Ces exemples sont destines a illustrer I'invention et non a la limiter. 
En particulier, dans ces exemples, tous les copolymeres sont des copolymeres 
d'ethylene-octene ou des copolymeres d'Ethylene Butene ou hexene. 
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Cependant, des essais ont ete effectues avec des copolymeres d'ethyiene- 
olefine lineaire en C 4 a C10 pour donner des resultats similaires, les proprietes 
de souplesse, de resistance a la fissuration sous contrainte et de barriere a la 
vapeur d'eau etant modulees de la meme facon en fonction de I'indice de 
5 fluidite et de la densite du materiau, ainsi que de I'epaisseur de la paroi. 

Les caracteristiques et proportions des copolymeres utilises sont 
reportees au Tableau 1 ci-apres et egalement en figure 1. 
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Ainsi, comme on le voit de ce qui precede, on a maintenant trouve un 
materiau qui permet de fabriquer des tubes ayant une souplesse, une 
impermeabilite a ia vapeur d'eau, une resistance a la fissuration sous 
contrainte, parfaitement adaptees en faisant varier differents parametres tels 

5 que I'indice de fluidite du materiau utilise et sa densite, I'epaisseur de la paroi 
devant de plus varier selon la longueur du tube. Les materiaux utilises dans 
I'extrusion ne sont pas injectables en raison d'un indice de fluidite trop faible, 
pour les longueurs de jupe imposees par le volume du tube et dans les 
epaisseurs de paroi retenues dans ce procede pour obtenir simultanement la 

10 souplesse de paroi et I'impermeabilite a la vapeur d'eau demandees. 

A I'inverse, les materiaux de I'invention sont injectables , la tete et la 
jupe etant injectees en une seule operation, en mettant en oeuvre des 
conditions de pression d'injection extremes permettant d'injecter des materiaux 
a forte viscosite dans des parois minces. Les pressions d'injection habituelles 

15 sont de I'ordre de 450 a 600 bars. Or, pour les materiaux a forte viscosite 
utilises dans I'invention, les pressions d'injection utilisees sont de I'ordre de 
1250 a 2500 bars selon la longueur de la jupe, I'epaisseur de la jupe et la 
viscosite du materiau injecte. 

Dans I'art anterieur, le tube est injecte dans un moule tel que represents 

20 en figure 4 et compose d'un noyau note 4 dans la figure 4, d'une empreinte 
notee 5 dans la figure 4 et d'un regu de buse note 6 dans la figure 4 dans 
lequel s'inscrit la buse d'injection notee 7 en figure 4 c'est-a-dire le canal par 
lequel le materiau plastique en fusion est conduit dans la cavite definie par le 
recu de buse, I'empreinte et le noyau. Sous I'effet de la pression d'injection tres 

25 elevee necessaire pour injecter le materiau dans les epaisseurs de paroi 
requises pour la souplesse de tube, le noyau a tendance a flechir vers 
I'empreinte. II en resulte une paroi d'epaisseur variable et done de souplesse 
variable. De fa?on beaucoup plus grave, le decentrage du noyau genere des 
flots preferentiels de matiere lors de I'injection de la jupe, flots preferentiels qui 

30 se rejoignent en "lignes de soudure", ces "lignes de soudure" formant des 
zones de non resistance a la fissuration sous contrainte. 

II est done tres important que la paroi du tube soit d'epaisseur constante, 
sans renfort de toute matiere, y compris longitudinal, pour preserver a la fois le 
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contort d'utilisation ainsi que la resistance au stress cracking. 

Un premier moule d'injection pour obtenir ce resultat est celui du type 
represents en figure 5. Comme on le voit en figure 5, ce moule comporte une 
partie centrale notee 8. La partie centrale 8 du noyau 4 a une extremite libre 
notee 9 en figure 5 qui est en appui de centrage sur le recu de buse 6. 

Pour proceder a I'injection du materiau depuis le point d'injection central 
13 jusqu'a la tete du tube, on cree des canaux d'alimentation radiaux dans 
rextremite libre 9 du noyau central 8. Les canaux d'alimentation notes 10 sont 
plus ciairement visibles en figure 7, qui est une vue agrandie de la partie notee 
VII en figure 5. 

Cependant, la mise en ceuvre de cette technique presente I'inconvenient 
de creer autant de points d'alimentation de la jupe que de canaux 
d'alimentation entre le point d'injection et la tete du tube. En effet, comme 
represents en figure 6, a partir des trois canaux 10 on cree trois flots 
d'alimentation independants de la jupe, qui generent la creation de trois 
nappes notees 1 1 en figure 6 de matiere independantes sur la jupe, reliees par 
trois lignes de soudure notees 12 en figure 6. 

Ces lignes de soudure presentent le grave inconvenient de creer des 
zones de non resistance a la fissuration sous contrainte de la jupe. De plus, 
ces lignes de soudure peuvent eventuellement faire apparaitre des facettes sur 
la jupe qui modifient la forme originale du tube, degradent son aspect et dans 
certains cas peuvent induire des defauts lors de la pose du decor ( serigraphie, 
etiquette, marquage a chaud), et done degrader I'aspect de ce decor. 

Pour pallier ces inconvenients, I'invention propose egalement un 
procede qui permet d'attenuer considerablement les lignes de soudure tout en 
conservant I'appui indispensable du noyau sur le recu de buse. 

Ce procede et ce moule seront maintenant decrits en reference aux 
figures 8 et 9. Comme represents en figures 8 et 9, ce procede consiste a 
placer le point d'injection note 13 dans un plan situe en dessous de la partie 
superieure de la tete du tube au point de raccord A entre les canaux 
d'alimentation 10 et la tete du tube. 

En placant le point d'injection 13 dans un plan situe en dessous de la 
partie au sommet de la tete du tube au point de raccord A entre les canaux 
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d'alimentation 10 et la tete du tube, le flot de materiau injecte parcourt un 
chemin caracterise par un angle, note a en figure 9, inferieur a 90°. 

Le materiau injecte vient done percuter le flanc (vertical sur la figure 9) 
de la partie superieure de la tete du tube, qui constitue un anneau circulaire 

5 continu, ce qui favorise a partir du point de raccord A un parcours 
d'ecoulement circulaire, represents par les fleches 15 en figure 8 et en figure 
10, ce qui permet la reconstitution d'un flot annulaire de la matiere injectee et 
attenue considerablement la creation des lignes de soudure sur la jupe. Ainsi, 
un moule pour mettre en ceuvre le procede de I'invention comprendra une 

io empreinte 5 , un noyau fixe 4 comprenant une partie centrale 8 dont la partie 
superieure libre 9 est en forme de cone rentrant par rapport au noyau. 

Afin de faciliter la reconstitution d'un flot de matiere circulaire a partir 
des points de raccord entre les canaux radiaux d'injection et la partie 
superieure de la tete du tube, on a interet a constituer une iigne de raccord 

15 aussi large que possible entre chaque canal radial d'injection et la partie 
superieure de la tete du tube conformement a la figure 10. 

Une solution avantageuse consiste a prevoir des largeurs de 
raccordement cumulees des canaux d'alimentation au point de raccord A avec 
la paroi superieure de la tete du tube representant au moins 15% du perimetre 

20 de la partie superieure de la tete du tube. 

Une autre solution ameliorant encore ['alimentation annulaire, mais 
reduisant la surface d'appui du noyau sur le recu de buse consiste a porter les 
largeurs cumulees de raccordement des canaux d'alimentation au point de 
raccord avec la tete du tube a plus de 25% du perimetre de la partie superieure 

25 de la tete. 

Afin de conserver une surface maximum d'appui du noyau sur le recu de 
buse tout en maximisant les largeurs cumulees de raccordement A des canaux 
radiaux d'alimentation 10 avec la tete du tube il est avantageux de donner aux 
canaux radiaux une largeur croissante, depuis le point d'injection 13 jusqu'au 
30 point de raccord A avec la tete du tube, comme montre en figure 1 0. 

Par ailleurs, toujours afin de favoriser la reconstitution d'un flux 
annulaire de matiere, il est avantageux de prevoir une zone d'etranglement 
annulaire Z constitute sur le flanc vertical de I'embout, a I'entree de la partie 
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superieure de la tete du tube, apres la zone de raccord avec les canaux 
radiaux d'alimentation. 

La zone d'etranglement annulaire constitute a I'entree de la partie 
superieure de la tete du tube apres le point de raccord A du canal radial et de 
5 la paroi du tube renforce I'effet de diffusion annulaire du flot de matiere dessine 
sur la figure 10. 

Dans la mesure ou I'etranglement ne joue aucun role dans le centrage 
du noyau sur I'empreinte, ou il faut affecter toute la surface tres petite de 
I'extemite de I'embout au courant d'alimentation ainsi qu'aux zones d'appui du 

10 noyau sur le moule, et oil enfin il faut eviter toute perte de charge avant la 
constitution du flot annulaire sur le flanc vertical de rembout, il est tres 
important de ne pas disposer la zone d'etranglement sur le dessus, c'est-a-dire 
sur la cuvette elle-meme. 

De plus, pour eviter toute dechirure manuelle, mecanique ou par stress 

is cracking, et pour eviter toute perte de charge, la zone d'etranglement doit etre 
suffisamment epaisse, d'une epaisseur au minimum superieure a I'epaisseur de 
paroi de la jupe du tube. 

Enfin, le noyau central 8 peut etre rendu mobile dans le noyau 4. Cette 
disposition est avantageusement retenue lorsque Ton ne souhaite pas 

20 rapporter un embout "reducteur" sur le tube, lequel reducteur est alors 
constitue de la paroi sommitale de la tete du tube. Cette paroi est injectee 
consecutivement a I'injection de la jupe et sans interruption, apres recul du 
noyau central proportionnellement a I'epaisseur de paroi voulue du reducteur. 
On dispose apres cette operation d'un tube monobloc injecte en une seule 

25 operation, le reducteur etant realise en forme de cuvette, la partie superieure 
libre 9 de la partie centrale 8 du noyau etant dessinee en forme de cone 
rentrant, la cuvette disposant d'une surface externe parftaitement lisse jusqu'au 
rebord du flanc vertical de I'embout, I'empreinte etant dessinee sans asperite 
radiale, ni asperite circulaire, et les canaux d'alimentation etant dessines en 

30 creux dans la partie mobile du noyau seion la figure 7. 

La cuvette bouchant hermetiquement le tube, le trou d'ouverture est 
obtenu par perforation a posteriori, le diametre du trou etant module a la 
dimension souhaitee, compte tenu de la creme contenue dans le tube. 
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Bien entendu, bien que I'invention ait ete decrite pour I'injection des 
materiaux particuliers decrits ici par le procede et avec le moule d'injection 
decrits ici, il apparaitra ciairement a I'homme de I'art que le tube souple obtenu 
par injection d'un copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a C10 pourra 
etre obtenu par d'autres procedes et restera dans le cadre de I'invention telle 
que definie dans les revendications. De la meme facon, le procede et le moule 
d'injection decrits ici pourront etre utilises pour injecter d'autres materiaux 
visqueux que ceux decrits ici. 

Ainsi, I'invention n'est nullement limitee aux modes de realisation decrits 
et illustres dans la description qui precede et couvre tous les modes de 
realisation tombant dans I'etendue de I'invention telle que definie dans les 
revendications annexees. 
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REVENDICATIONS 

1 Tube constitue d'une jupe et d'une tete de distribution caracterise en 

ce que : 

sa paroi est en un copolymere d'ethylene-olefine iineaire en C 4 a 10 
ou en un melange de copolymeres d'ethylene-olefine Iineaire en C 4 a 10 ayant 
un indice de fluidite (MFI) mesure selon la norme ISO 1133 compris entre 3 et 
10 g/10 mn, de preference compris entre 3,5 et 9 g/10 mn inclus et une densite 
comprise entre 0,880 g/cm 3 et 0,935 g/cm 3 inclus, de preference comprise 
entre 0,900 et 0,930 g/cm 3 inclus, 

en ce que la jupe a une epaisseur de paroi a mi-hauteur comprise 
entre 0,30 et 1,00 mm inclus, de preference entre 0,35 et 0,95 mm inclus et 
une longueur comprise entre 40 et 200 mm inclus, 
et en ce que 

la jupe et la tete de distribution sont fabriquees en une seule 
operation d'injection dans un moule d'injection, 

pour obtenir un tube souple, resistant a la fissuration sous contrainte et 
impermeable a la vapeur d'eau. 

2. Tube selon la revendication 1 , caracterise en ce que le melange de 
copolymeres d' ethylene-olefine Iineaire en C 4 a 10 est soit un melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine Iineaire en C 4 a 5 soit un melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine Iineaire en C Sa io 

3. Tube selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que le(s) 
copolymere(s) d' ethylene-olefine Iineaire en C 4 a 10 est(sont) un(des) 
copolymere(s) d' ethylene-octene. 

4. Tube selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce qu'il est injecte dessus le moule d'injection qui comprend une 
empreinte (5) et un noyau (4) qui comprend une partie centrale (8) dont 
I'extremite superieure libre (9) comporte des canaux d'alimentation (10) et est 
en appui de centrage sur l'empreinte(5) pendant la phase d'injection du tube. 

5. Tube selon la revendication 4, caracterise en ce que ladite extremite 

(9) est en forme de cone rentrant et en ce que les angles a entre les canaux 

(10) et I'axe vertical de l'empreinte(5) sont inferieurs a 90°. 

6 Tube selon I'une quelconque des revendications 4 a 5 caracterise en 
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ce que ies largeurs cumulees des canaux (10) a leurs zones de raccord (A) 
avec I'embout de la tete du tube represented au moins 15%, de preference 
plus de 25%, du perimetre de cet embout. 

7. Tube selon I'une quelconque des revendications 4 a 6 caracterise en 
5 ce que Ies canaux (10) ont une largeur qui croit depuis le point d'injection (13) 

suivant une direction radiale centrifuge jusqu'a leurs points de raccord (A) avec 
I'embout de la tete du tube. 

8. Tube selon I'une quelconque des revendications 4 a 7 caracterise en 
ce que I'embout de la tete de distribution a une zone d'etranglement annulaire 

10 au dela de la zone de raccord (A) des canaux (10) avec I'embout de la tete du 
tube. 

9. Tube selon I'une quelconque des revendications 4 a 8, caracterise en 
ce que la partie centrale (8) du noyau du moule d'injection est mobile, et en ce 
que la paroi superieure de la tete du tube est injectee apres recul de la partie 

15 mobile (8) d'une distance proportionnelle a I'epaisseur de paroi voulue. 

10. Tube selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que I'indice de fluidite du copolymere ou du melange de 
copolymeres d'ethylene-olefine en C 4 a 10 est compris entre 5 et 10 g/10 mn 
inclus, de preference entre 5 et 9 g/10 mn inclus et en ce que I'epaisseur de la 

20 paroi a mi-hauteur de la jupe est situee sur la courbe representee en figure 2, 
en fonction de la longueur de la jupe, a + ou - 0,05 mm pres, 
pour obtenir un tube a souplesse amelioree. 

11. Tube selon I'une quelconque des revendications 1 a 9, caracterise 
en ce que I'indice de fluidite du copolymere ou du melange de copolymeres 

25 d'ethylene-olefine en C 4 a 10 est compris entre 3 et 6,5 g/10 mn inclus de 
preference entre 3,5 et 6,5 g/10 mn inclus et en ce que I'epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe est: situee sur la courbe representee en figure 3, en 
fonction de la longueur de la jupe, a + ou - 0,05 mm pres. 

pour obtenir un tube a resistance a la fissuration sous contrainte 

30 amelioree, en particulier en presence de produits tensio-actifs. 

12. Tube selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que la densite du copolymere ou du melange de copolymeres 
d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 est comprise entre 0,880 et 0,920 g/cm 3 
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inclus, de preference comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus, 
pour obtenir un tube a souplesse amelioree. 

13. Tube selon la revendication 12, caracterise en ce que la jupe a une 
longueur superieure ou egale a 75mm. 

5 14. Tube selon la revendication 10 ou la revendication 12, caracterise 

en ce que I'indice de fluidite du copolymere ou du melange de copolymeres 
d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 est compris entre 5 et 10 g/10 mn, de 
preference compris entre 5 et 9 g/10 mn inclus et en ce que la densite du 
copolymere ou du melange de copolymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4a 

io 1 0 est comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus. 

15. Tube selon la revendication 12, caracterise en ce que sa paroi est 
en un copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 
5 et 6 g/1 0 mn inclus et une densite egale a 0,91 9 g/cm 3 

16. Tube selon I'une quelconque des revendications 1 a 11, caracterise 
15 en ce que la densite du copolymere ou du melange de copolymeres d'ethylene- 
olefine lineaire en C 4a io est comprise 

entre 0,925 et 0,935 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe voisine de 0,45 mm, 

entre 0,920 et 0,930 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a 
20 mi-hauteur de la jupe voisine de 0,60 mm, 

entre 0,915 et 0,925 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe voisine de 0,75 mm, 

pour obtenir un tube a impermeabilite a la vapeur d'eau renforcee et a 
souplesse optimisee en fonction de I'epaisseur de la paroi a mi-hauteur et de la 
25 longueur de la jupe. 

17. Tube selon la revendication 16, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 ayant une densite comprise 

30 entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus, et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 a 10 ayant une densite comprise 
entre 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus. 
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18. Tube selon la revendication 17, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 6,5 
g/10 mn inclus et une densite comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus, et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 6,5 
g/10 mn inclus et une densite comprise entre 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus, 

pour obtenir simultanement un tube a fissuration sous contrainte 
amelioree a impermeabilite a la vapeur d'eau renforcee et souplesse optimisee 
en fonction de I'epaisseur de la paroi a mi-hauteur et de la longueur de la jupe. 

19. Tube selon la revendication 18, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 5 et 6 
g/10 mn et une densite egale a 0,919g/cm 3 , et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 4 
g/10 mn et une densite egale a 0,935g/cm 3 . 

20. Tube selon la revendication 19, caracterise en ce que chaque 
copolymere d'ethylene-octene represente 50% en poids dudit melange. 

21. Tube selon la revendication 18, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 5 
g/10 mn et une densite egale a 0,915g/cm 3 , et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 4 
g/10 mn et une densite egale a 0,935g/cm 3 . 
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REVINDICATIONS MODIFIEES 

[recues par le Bureau international le 01 aout 2001 (01.08.01); 
revendications 1-21 remplacees par les nouvelles revendications 1-21 (4 pages)] 

1. Tube constitue d'une jupe et d'une tete de distribution caracterise en 
ce que : 

sa paroi est en un copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 4 10 
ou en un melange de copolymers d'ethylene-olefine lineaire en C 4 4 10 ayant 
un indice de fluidite (MFI) mesure selon la norme ISO 1 133 compris entre 3 et 
1 0 g/10 mn, de preference compris entre 3,5 et 9 g/10 mn inclus et une densite 
comprise entre 0,880 g/cm 3 et 0,935 g/cm 3 inclus, de preference comprise 
entre 0,900 et 0,930 g/cm 3 inclus, 

en ce que la jupe a une epaisseur de paroi a mi-hauteur comprise 
entre 0,30 et 1,00 mm inclus, de preference entre 0,35 et 0,95 mm inclus et 
une longueur comprise entre 40 et 200 mm inclus, 
et en ce que 

la jupe et la tete de distribution sont fabriquees en une seule 
operation d'injection dans un moule d'injection, comprenant une empreinte (5) 
et un noyau (4), ledit noyau comprenant une partie centrale (8) dont I'extremite 
superieure libre (9) est en appui de centrage sur I'empreinte (5) pendant la 
phase d'injection du tube, 

ce dont il resulte que le tube est souple, resistant a la fissuration sous 
contrainte et impermeable a la vapeur d'eau. 

2. Tube selon la revendication 1, caracterise en ce que le melange de 
copoiymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 * 10 est soit un melange de 
copoiymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 * 5 soit un melange de 
copoiymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 6410 

3. Tube selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que le(s) 
copolymere(s) d'ethylene-olefine lineaire en C 4 » 10 est(sont) un(des) 
copolymere(s) d'ethylene-octene. 

4. Tube selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que I'extremite superieure libre (9) du noyau (4) comporte 
des canaux d'alimentation (10). 

5. Tube selon la revendication 4, caracterise en ce que laditeextremite 

(9) est en forme de cone rentrant et en ce que les angles oc entre les canaux 

(10) et I'axe vertical de I'empreinte (5) sont inferieurs a 90°. 
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6. Tube selon I'une quelconque des revendications 4 ou 5, caracterise 
en ce que !es largeurs cumulees des canaux (10) a leurs zones de raccord (A) 
avec I'embout de la tete du tube represented au moins 15%, de preference 
plus de 25%, du perimetre de cet embout. 

7. Tube selon I'une quelconque des revendications 4 a 6, caracterise en 
ce que les canaux (10) ont une largeur qui croit depuis le point d'injection (13) 
suivant une direction radiale centrifuge jusqu'a leurs points de raccord (A) avec 
I'embout de la tete du tube. 

8. Tube selon I'une quelconque des revendications 4 a 7, caracterise en 
ce que I'embout de la tete de distribution a une zone d'etranglement annulaire 
au dela de la zone de raccord (A) des canaux (10) avec I'embout de la tete du 
tube. 

9. Tube selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que la partie centrale (8) du noyau du moule d'injection est 
mobile, et en ce que la paroi superieure de la tete du tube est injectee apres 
recul de la partie mobile (8) d'une distance proportionnelle a I'epaisseur de 
paroi voulue. 

10. Tube selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que I'indice de fluidite du copoiymere ou du melange de 
copoiymeres d'ethylene-olefine en C 4 * 10 est compris entre 5 et 10 g/10 mn 
inclus, de preference entre 5 et 9 g/10 mn inclus et en ce que I'epaisseur de fa 
paroi a mi-hauteur de la jupe est situee sur la courbe representee en figure 2, 
en fonction de la longueur de la jupe, a + ou - 0,05 mm pres, 

pour obtenir un tube a souplesse amelioree. 

1 1 . Tube selon I'une quelconque des revendications 1 a 9, caracterise 
en ce que I'indice de fluidite du copoiymere ou du melange de copoiymeres 
d'ethylene-olefine en C 4 4 10 est compris entre 3 et 6,5 g/10 mn inclus de 
preference entre 3,5 et 6,5 g/10 mn inclus et en ce que I'epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe est: situee sur la courbe representee en figure 3, en 
fonction de la longueur de la jupe, a + ou - 0,05 mm pres. 

pour obtenir un tube a resistance a la fissuration sous contrainte 
amelioree.en particulier en presence de produits tensio-actifs. 

12. Tube selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
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caracterise en ce que ia densite du copolymere ou du melange de copoiymeres 
d'ethylene-olefine lineaire en C 4 * 10 est comprise entre 0,880 et 0,920 g/cm 3 
inclus, de preference comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 incius, 
pour obtenir un tube a souplesse amelioree. 

13. Tube selon la revendication 12, caracterise en ce que la jupe a une 
longueur superieure ou egale a 75mm. 

14. Tube selon la revendication 10 ou la revendication 12, caracterise 
en ce que I'indice de fluidite du copolymere ou du melange de copoiymeres 
d'ethylene-olefine lineaire en C 4 4 10 est compris entre 5 et 10 g/10 mn, de 
preference compris entre 5 et 9 g/10 mn inclus et en ce que la densite du 
copolymere ou du melange de copoiymeres d'ethylene-olefine lineaire en C 4 4 
10 est comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus. 

15. Tube selon la revendication 12, caracterise en ce que sa paroi est 
en un copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 
5 et 6 g/1 0 mn inclus et une densite egale a 0,91 9 g/cm 3 . 

16. Tube selon I'une quelconque des revendications 1 a 11, caracterise 
en ce que la densite du copolymere ou du melange de copoiymeres d'ethylene- 
olefine lineaire en C 44 10 est comprise 

entre 0,925 et 0,935 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe voisine de 0,45 mm, 

entre 0,920 et 0,930 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe voisine de 0,60 mm, 

entre 0,91 5 et 0,925 g/cm 3 inclus pour une epaisseur de la paroi a 
mi-hauteur de la jupe voisine de 0,75 mm, 

pour obtenir un tube a impermeabilite a la vapeur d'eau renforcee et a 
souplesse optimisee en fonction de I'epaisseur de la paroi a mi-hauteur et de la 
longueur de la jupe. 

17. Tube selon la revendication 16, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-olefine lineaire en C 4 * 10 ayant une densite comprise 
entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 inclus, et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
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copolymere d'ethyiene-olefine lineaire en C 4 * 10 ayant une densite comprise 
entre 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus. 

18. Tube selon la revendication 17, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 
6,5 g/10 mn inclus et une densite comprise entre 0,900 et 0,920 g/cm 3 
inclus, et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 6,5 
g/10 mn inclus et une densite comprise entre 0,920 et 0,935 g/cm 3 inclus, 

pour obtenir simultanement un tube a fissuration sous contrainte 
amelioree a impermeabilite a la vapeur d'eau renforcee et souplesse optimisee 
en fonction de I'epaisseur de la paroi a mi-hauteur et de la longueur de la jupe. 

19. Tube selon la revendication 18, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 5 et 6 
g/10 mn et une densite egale a 0,919g/cm 3 , et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 4 
g/10 mn et une densite egale a 0,935g/cm 3 . 

20. Tube selon la revendication 19, caracterise en ce que chaque 
copolymere d'ethylene-octene represente 50% en poids dudit melange. 

21. Tube selon la revendication 18, caracterise en ce que sa paroi est 
en un melange de : 

a) 33% a 67% en poids, par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 5 
g/10 mn et une densite egale a 0,915g/cm 3 , et, 

b) 67% a 33% en poids par rapport au poids total du melange, d'un 
copolymere d'ethylene-octene ayant un indice de fluidite compris entre 3 et 4 
g/10 mn et une densite egale a 0,935g/cm 3 . 
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